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Abstract of EP01 33510 

1 . A process for separating a mixture which is 
azeotropic or behaves almost azeotropically and 
is difficult to separate by distillation, into two pure 
or substantially pure fractions by distillation, by 
adding a further component, using a procedure 
which is similar to extractive distillation and is 
carried out in a distillation column, a section of 
which is divided into a feed part and a take-off 
part by a separating means which is effective in 
the longitudinal direction and prevents cross- 
mixing of liquid streams and/or vapor streams, 
wherein the azeotropic mixture is fed in part- 
streams to the feed part and to the take-off part, 
in each case at or near the top, and one of the 
two pure or substantially pure fractions is 
removed as overhead product from the distillation 
column, and the other fraction is removed as side 
product from the take-off part, the side product 
passing from the feed part into the take-off part 
only at the lower end of the separating means. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren nach dem 
Oberbegriff des Anspruchs 1. 

Es ist bekannt 2ur bestttlativen Zeriegung eines s 
azeotropen Zweistoffgemisches in seine Elnzel- 
komponenten verschiedene destillative Verfahren 
einzusetzen. Dies sind im wesenttichen die Zwei* 
druckdestillation, die azeotrope Destination und 
die extraktive Destination. Diese 3 Destinations- fO 
verfahren sind ausfuhrlich im Lehrbuch von R. 
Billet "Industrtelle Destillation'% Jahr 1972, 
Seiten 223 bis 231 « beschrieben. Des weiteren 
wird auf die US-Patentschrift 4 413 188, insbe- 
sondere Figur 4 und die entspechenden Erlaute- * * '5 
rungen verweisen. 

Als Nachteil enveist sich be! alien erwahnten 
Destillationsverfahren, da& mindestens 2 Destilla- 
tionskolonnen zur Auftrennung des azeotropen 
Zweistoffgemisches notwendtg sind. Daraus 20 
resultiert apparativ und meS- und regeltechnisch 
ein erhdhter Aufwand. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es. die 
destillative Zeriegung von azeotropen Zweistoff- 
gemischen zu vereinfachen. d.h. in einem ein* 2S 
stufigen Destillationsverfahren. mittels einer 
Destillationskolonne, durchzufuhren. 

Diese Aufgabe wird durch die kennzeichnenden 
Merkmale des Anspruchs 1 geldst. 

Ein Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung ist in JO 
der Zeichnung dargestetlt und wird im foigenden 
naher beschrieben. 

Es zeigen 
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Figur 1 

ein schematisches Verfahrensfliefibild einer 
Destillationskolonne, be! der das azeotrope Zwei- 
stoffgemisch dem Zulaufteil und dem Entnah- 
metetl in Teilstromen jeweiis am Kopf zugefuhrt 40 
werden. 

Figur 2 

ein schematisches Verfahrensfliedbild einer 
Destiilationskolonne, bei der das azeotrope Zwei* 45 
stoffgemisch ausschlie&lich dem Zulaufteil zuge- 
fuhrt wird. 

GemaB Rgur 1 wird eine Destillationskotonne 
1 — im foigenden Kolonne 1 genannt— durch eine 
in Langsrichtung wirksame Trenneinrichtung 2 in so 
einen Zulaufteil 3 und einen Entnahmeteil 4 
unterteilt. Der Entnahmeteil 4 ist am oberen Ende 
der Trenneinrichtung 2 durch einen Flussigkeit'^ 
sammler 5 Oblicher Bauart so abgeschlossen, daB 
die von oben aus dem nicht unterteilten oberen ss 
Bereich 6 der Kolonne 1 herabstrdmende Flussig- 
keit voltstandig tn den Zulaufteil 3 der Kolonne 
abgeleitet wird, so daB von dem nicht unterteilten* 
oberen Bereich 6 keine Zusatzkomponente E 
(Extraktionsmittel) in den Entnahmeteil 4 ge- so 
langen kann. Dem Kopf des oben offenen Zulauf- 
teils 3 und dem Kopf des oben Dampf durch- 
lassenden, jedoch Flussigkeit absperrenden Ent- 
nahmetetis 4 werden in Teilstromen des azeo- 
trope Zweistoffgemisch AfB zugegeben. Die 65 
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Zufuhr des Teilstroms am Kopf des Entnahmeteils 
4 entspricht der erforderlichen Fiussigkeitsmenge 
fur den Stoffaustausch innerhalb des Entnah- 
meteils 4. Diese Funktlon erklSrt, daB dieser 
Zuiaufstrom bevorzugt flussig und mit mdglichst 
niedriger Temperatur zugegeben wird, um die 
Menge mdglichst klein zu halten. GemSB Figur 1 ^ 
wird demnach das azeotrope Zweistoffgemisch k 
A,B in Teilstromen jeweiis dem Kopf oder in der 
Nahe des Kopfes des Zulaufteils und Entnah- 
meteils zugegeben, wahrend die sich in der ^ 
Zusatzkomponente E schtecht Idsende Kom- 
ponente A des Zweistoffgemisches in Oblicher 
Weise uber Kopf der Kolonne abdestilliert wird, 
und die sich in der Zusatzkomponente E leicht 
idsende Komponente B des Zweistoffgemisches 
dampfformig oder flussig aus dem Entnahmeteil 
abgezogen wird. Die Zusatzkomponente E wird 
wie bei der bekannten extraktiven Destination in 
den oberen nicht unterteilten Bereich der Kolonne 
zugefahren und als Sumpfprodukt rein oder mit 
geringen Resten der sich leicht Idaenden Kom- 
ponente B als Sumpfprodukt abgezogen und 
gegebenenfalls im Kreisiauf wieder der Kolonne 
zugefuhrt 

GemdB Figur 2 ist der Entnahmeteil A am Kopf 
gegen den nicht unterteilten oberen Bereich 6 
dicht abgeschlossen. Des weiteren ist der Kopf 
des Entnahmeteils 4 mit einem Kondesator 7 fQr 
die TeiU oder Totalkondensation der aus dem 
Entnahmeteil 4 abzuziehenden sich leicht Ids- 
enden Komponente 8 des Zweistoffgemisches 
ausgerustet. Der Entnahmeteil 4 entspricht hier 
der nachgeschalteten Verstarkungssaule bei der 
bekannten^extraktiven Destination zur Trennung 
der sich in der Zusatzkomponente leicht tosenden 
Komponente von der Zustazkomponente (Extra- 
ktionsmittelK 

Im Gegensatz zu einfachen Destillationen in 
Idngsunterteilten Kolonnen ist die erfindungs- 
gemaBe Ausfuhrung der Extraktivdestillation da- 
durch gekennzetchnet, daB die im Entnahmeteil 
abgezogene Seitenfraktion nur am unteren Ende 
der Langsunterteilung vorbei vom Zulauf- in den 
Entnahmeteil gelangt. Abgesehen vom Sonderfall 
einer Totalkondensation des im Entnahmeteil 
aufsteigenden Brudens am oberen Ende der 
Langsunterteilung kann sogar eine Strdmung in 
umgekehrter Richtung stattfinden, d.h. eine Teil- 
menge der im Seitenabzug zu entnehmenden 
Fraktion gelangt am oberen Ende der Langsunter- 
teMung aus dem Entnahmeteil zuruck in den 
oberen gemeinsamen Kolonnent)erelch tizw. den 
Zulaufteil. 

Der entscheidende Vorteil des erfindungs- 
gemaBen Verfahrens liegt darin« die Trennung 
eines azeotropen Zweistoffgemisches in seine 
Einzelkomponenten mittels einer Destillatiorts- 
kolonne durchzufuhren. 

Patentanspruch 

Verfahren zur desttllativen Zeriegung eines 
azeotropen oder sich annahemd azeotrop ver- 
haltenden, schwer destitlativ trennbaren Stoff- 
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gemtsches in zwei reine oder weitgehend reine 
Fraktionen durch Zugabe etner Zusatzkom- 
ponente — analog einer Extraktivdestilla- 
tion — mittels etner Oestitiattonskolonne. die in 
einem Teilbereich durch eine in Langsrichtung 
wirksame Trenneinrichtung, die eine Querver- 
mischung von Flussigkeits- und/oder BrQden- 
strdmen Verhindert, in einen Zulaufteil und einen 
Entnahmeteil unterteilt tst dadurch gekennzeich* 
net daG dem Zulaufteil und dem Entnahmeteil 
das azeotrope Stoffgemisch in Teilstrdmen 
jeweils am Kopf oder in der Nahe des Kopfes 
zugefuhrt wird, und die 2wei reinen oder weit- 
gehend reinen Fraktionen ate Kopf produkt aus der 
Destillationskolonne und als Seitenprodukt aus 
dem Entnahmeteil abgezogen werden, wobei das 
Seitenprodukt nuram unteren EndederTrennein- 
richtung vorbei vom Zulaufin den Entnahmeteil 
getangt. 

Revendication 

Proced^ pour la dteomposition par distillation 
en deux fractions pures ou en grande partie pures 
d'un azeotrope ou d'un melange de substances se 
comportant approximattvement comme un azeo- 
trope et difficitement separable en ses con- 
stituents par distillation, par Taddition d'une 
composante suppiementaire— de manidre ana* 
logue ^ une distillation extractive — k I'aide d'une 
coionne de distillation qui est partiellement sub- 
divlsee par un dispositif separateur actif en direc- 
tion longitudinaie, qui emp§che un melange 
transversal de courants de Hquide et/ou de 
vapeurs, en une partie d'addition et en une partie 



de pr6l&vement, caract6risd en ce que Ton am&ne 
le melange de substances aztotrope h la partie 
d'addition et d la partie de prdldvement sous ta 
forme de courants partiels par la t§te ou au 

5 voisinage de la tdte et en ce que Ton soutire les 
deux fractions pures ou en grande partie pures 
sous forme de produit de t6te de la coionne de 
distillation et sous forme de produit lateral de la 
partie de pr^ldvement, si bien que ce n'est qu'au 

io deld de la partie inf^rieure du dispositif separa- 
teur que le produit lateral parvient de la partie 
d'addition dans la partie de prdi^vement. 

Claim 

A process for separating a mixture which is 
azeotropic or behaves almost azeotropically and 
is difficult to separate by distillation, into two pure 
or substantially pure fractions by distillation, by 

20 adding a further component, using a procedure 
which is similar to extractive distillation and is 
carried out in a distillation colurnn, a section of 
which is divided into a feed part and a take*off 
part by a separating means which is effective in 

25 the longitudinal direction and prevents cross- 
mixing of liquid streams and/or vapor streams, 
wherein the azeotropic mixture is fed in part- 
streams to the feed part and to the take^iff part In 
each case at or near the top, and one of the two 

2o pure or substantially pure fractions is removed as 
overhead product from the distillation column, 
and the other fraction is removed as side product 
from the take-off part the side product passing 
from the feed part into the takeK>ff part only at the 

35 lower end of the separating means. 
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